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农药 残留 研究 :有 机 磷 农 药 
“ 甲 胺 磷 在 水 稻 上 的 残留 动态 
奖 德 方 ” 威 漆 刀 刘 乾 开销 可 


《浙江 农业 大 学 植保 专业 农药 残 毒 组 六 


黑 尾 叶 考 Nephotettix cincticeps Uhler 是 稻 区 重要 害虫 ,对 它 寻 找 有 效 的 防治 措施 钙 
当务之急 。 喷 酒 药剂 抑制 害虫 演 殖 是 综合 防治 中 一 个 重要 环节 。 黑 尾 时 蝉 对 1605 有 月 
然 抗 性 。 马 拉 松 防治 效果 昌 好 ,但 我 省 供应 量 尚 不 能 满足 实际 需要 , 长 期 使 用 也 可 能 引起 
抗 性 (尾崎 幸 三 郎 等 , 1965、1967; Kojina 等 , 1963; Toskikezu, 1972)。 有 机 磷 杀 虫 痢 " 甲 
胺 碰 ”[O, S- 二 甲 基 - 胺 基 硫 代 磷 酸 酮 , 下 文中 简称 T ] 经 二 、 三 年 全 国药 效 试验 证 实 它 
防治 黑色 叶 蝉 有 显著 效果 。 我 校 自 1972 年 开始 用 化 学 测定 方法 和 同位 素 示 踪 法 研究 它 
在 田间 的 残留 动态 。 现 将 化 学 测定 二 年 来 的 研究 结果 总 结 如 下 。 

“ 早 胺 碰 ” 超 微量 化 学 测定 技术 已 有 介绍 (Backman et al., 1969)。 我 们 曾 用 附 有 和 毛 
焰 离 子 型 鉴定 器 的 沪 分 102 型 气相 层 析 仪 测定 。 层 析 柱 为 5% DCa 和 7.5% QF-1 的 
80 一 100 目 Chromosorb W 仪 得 硫 酮 寞 构 体 波 妖 。 因 而 研究 改 用 脱 胺 法 : “T 加热 酸 解 
放出 胺 基 ， 与 甲醛 作用 形成 亚 甲 胺 。 后 者 用 极 谱 测 定 《Turyan et al.，1962; Yakovlev 
et al., 1962)。 





CH2O 十 NE ~ CHNIH + HO 
一 、 测 定 方 法 

1 毫升 “了 ”溶液 (浓度 1 一 100 微克 ) 加 1 获 升 0.IVHCI, 沸 水 滩 加 热 3 小 时 使 酸 解 放出 
胺 菇 。 加 入 5 毫升 40% HCHO 后 形成 亚 甲 胺 , 然后 加 1+ 毫升 0.5MKCI 作 支 柱 电 介质 , 1 
毫升 pH4 缓冲 说 , 并 用 重 蒸馏水 冲 稀 至 总 体积 为 10 毫升 后 用 沪 分 883 笔录 式 极 谱 仪 调 
定 ( 阻 尼 1, 灵敏 度 10, 电压 0~2V， 补 偿 电 流 6.5), 电解 池 温 度 控 制 在 30%C， 得 半 波 电 
位 一 0.99V。 如 此 制 成 的 标准 曲线 如 图 1。 

1 微克 “T” 多 次 测定 获得 波 高 为 9.1 土 2.7 厘米 ; 5 微克 “T” 波 高 为 13.5 上 1.1 厘米 ; 
试剂 空 昌 波 高 为 5.3 土 1.4 厘米 ( 较 大 可 能 重 茹 人 狗 水 中 仍 含有 胺 基 )。 由 此 可 见 脱 胺 法 测定 
“TT” 的 灵敏 度 在 5 x 10™ 克 左右 。 测 定 作 物 上 “T” 残留 量 时 , 取样 一 般 为 20 克 , 因而 测 
定 的 春 限 理论 上 在 0.25ppm 以 上 。 

影响 测定 结果 的 因素 有 和 甲醛 用 量 \ 热 处 理 时 间 和 电解 池 温 度 。 

甲醛 用 量 对 测定 结果 影响 很 大 。 加 酸 后 在 95 一 97sc 水 浴 锅 中 加 热 时 间 原 选用 3 小 
时 , 以 后 多 次 试验 表明 , 用 Q 值 测验 似乎 加 热 1 小 时 与 3、4 小 时 的 差异 不 显著 。 











”参加 本 试验 尚 有 俞 水 英 同志 。 
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以 100 答 死 工 多 次 测验 结果 表明 ,电解 池 温 度 如 控制 在 30"C, 波 高 为 112 士 3.5 厘 
米 ,温度 在 25%C 仅 66 厘米 ，28°C 时 为 80 厘米 。 大 于 30°C, 高 至 35%C 则 为 134 厘米 。 
在 本 试验 中 , 电解 字 温 度 控制 在 30"C。 


波 高 (毫米 ) 





10 30 50 70 90 
“T 标准 浓度 (微克 /毫升 ) 


图 1 1 一 100 微克 “T?” 的 标准 曲线 (阻尼 1 , 灵敏 并 10, 电压 范围 4 一 2V， 
残留 补偿 6.5, 电 解 池 温度 30 填 0.5 亿 ) 


二 、“ 甲 胺 磷 " 在 水 称 植 株 上 残留 动态 的 初步 测定 


水 稳 小 区 喷洒 1,000 倍 50%“T” 乳 剂 , 每 雷暴 酒量 为 稀释 液 100 厅 , 后 隔 不 同 天 数 
采样 。 采 收 样 品 剪 碎 混 和 。 随机 称 取 20 克 置 500 毫升 具 塞 量 简 中 , 按 100 毫升 、50 毫 
升 、50 毫升 分 三 次 重 蒸馏 水 某 取 。 第 一 次 振 摇 10 分 钟 ,以 后 各 为 5 分钟 。 过 滤 。 合 并 滤 
液 ,加 0.75 毫升 12NHCI, 置 水 浴 中 蒸发 ， 浓缩 至 5 上 毫升。 通过 装 有 活化 的 弗 罗 里 杆 士 层 
析 柱 得 冲洗 液 30 毫升 。 再 蒸发 至 1 毫升 左右 ,移入 10 毫升 刻度 试管 中 ,加 甲醛 0.5MKCI、 
pH4 缓冲 液 并 用 重 燕 馏 水 调节 至 10.0 毫升 后 测定 。 此 法 选用 溶剂 欠 侍 ， 问 收 率 较 不 理 
想 ,在 红 锡 天 有 。 

根据 1972 年 9 月 1 日 施 药 后 3 小 时 , 1、2、3、5、7、9、11、15、35 天 后 测 得 结果 还 
明 “T” 在 晚稻 (品种 为 农 红 73) 上 分 解 缓慢 (图 2)。 施 药 后 35 天 才 消 失 65% 左右 。 这 
种 情况 与 观察 到 “mr 在 中 性 水 溶液 中 水 解 动态 相符 ?5。 施 药 后 第 二 天 晚上 遇 雨 ， 使 垩 日 
“T” 残留 量 下 降 37%。 因而 雨水 冲刷 是 促使 “T” 消失 的 重要 因子 。 在 以 后 几 次 田间 重 
复试 验 中 均 遇 到 类 似 情况 : 10 月 23、30 日 二 次 喷 药 后 均 遇 十 , 隔日 作物 上 “7T” 含 量 分 
别 下 降 58% 与 23%。 

由 于 “ 甲 胺 磷 ” 的 内 吸 性 , 施 药 后 最 初 几 天 ,观察 到 稻 株 内 含量 星 渐 渐 上 升 趋势 。 














1) 根据 我 们 的 测定 , “I” 在 中 性 水 溶 访 中 分 解 缓 慢 , 1 月 后 仅 分 解 10% 左右 。 
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图 2 “T? 在 晚稻 《 农 红 737 上 残留 动态 


三 、“ 有 甲 胺 磷 ” 在 称 谷 上 残留 动态 

1973 年 7 一 11 月 在 杭州 华 家 池 学 校 农场 分 别 在 早稻 (先锋 1 号 ) 和 晚稻 〈 农 红 73 号 ) 
齐 各 和 稻谷 腊 熟 时 施 “ 甲 胺 磷 ”( 每 雷 用 乳剂 1.5 两 ,加 水 1,000 倍 忠 酒 )， 凡 检查 在 作物 生 
长 后 期 害虫 发 生 时 施 药 在 稻谷 上 的 消失 趋势 与 收获 稻谷 的 污染 情况 。 

测定 时 将 收割 谷子 脱粒 、 晒 于、 混 匀 后 用 小 型 轧 米 机 将 谷 壳 和 糙米 分 开 ， 分 别 用 手 
摇 研 磨 机 磨 碎 。 称 取 谷 壳 粉 15 克 或 糙米 粉 30 克 , 置 500 毫升 具 塞 三 角 瓶 中 加 无 水 乙醇 
(A. RR,) 45( 谷 壳 ) 一 60 (糙米 ) 毫升 , 放 在 振荡 器 上 振荡 35 分 钟 。 过 滤 。 三 角 瓶 与 滤 淖 
三 次 用 溶 谢 洗涤 ( 谷 壳 桩 品 用 15、15、5 毫升 ,糙米 用 20、20、5 毫升 )。 恋 该 一 并 置 于 150 
毫升 烧瓶 中 在 70°C 恒温 水 治 上 渐渐 藻 发 浓缩 至 5 毫升 左右 。 通 过 弗 罗 里 奎 土 层 析 柱 (长 
20 厘米 ,内 径 2 厘米 , 装 吸附 剂 15 克 ) 纯 化 。 层 析 柱 先 用 50 毫升 无 水 乙醇 (A. R.) 冲洗 ， 
加 浓缩 液 后 再 用 150 毫升 无 水 乙醇 串 洗 。 冲洗 该 收集 至 150 毫升 烧杯 中 仍 在 70*C 恒温 
水 次 上 蒸发 ,浓缩 至 1 毫升 后 测定 。 

回收 率 测定 : 按 上 述 提 取 、 净 化 过 程 ， 糙米 中 加 入 5 微克 “T” 回 收 率 平 均 为 71 和; 
加 入 50 微克 平均 为 70 匈 ; 加 入 100 微克 平均 为 58%%。 谷 这 中 加 入 5 微克 “T” 回 收 率 为 
75%%; 加 人 50 微克 平均 为 65 多; 加 入 100 微克 平均 为 68%。 

“T” 可 能 由 于 极 性 关系 ,通过 弗 罗 里 硅 土 的 回收 率 一 般 并 不 较 高 。 参照 有 关 资 料 在 
低 浓 度 时 仅 为 67% (Backman et al., 1969)。 








表 1 甲 胺 磷 在 早晚 稻 稻 谷 上 残留 重 

















施 药 时 水 | 施 药 至 采样 稻谷 上 残留 量 (ppim) 
水 稻 处 理 i 、 一 一 一 一 一 一 一 一 
稻 生 育 期 | 间隔 天 数 糟 ” 米 谷 党 
早稻 着 酒 50% 乳剂 (进口 ) 1.5 两 / 亩 齐 穗 16 未 检 出 来 检 出 
忠生 25% 乳剂 (山海 关 农 药 厂 ) 1.5 两 / 亩 2 16 9 9 
(先锋 号 》 对 照 一 一 一 一 99 3 
晚稻 夸 洒 50% 乳剂 (进口 )1.5 两 / 亩 腊 熟 14 ;3 1.2 
| 23 晓 酒 25% 乳剂 (山海 关 农 药 厂 ) 1.5 两 / 亩 9 14 可 1.7 
《 农 红 73 号 ) 对 照 一 一 3 未 检 出 














在 稻谷 上 残留 动态 根据 早 ,晚稻 在 作物 生长 后 期 喷 酒 “ 甲 胺 磷 ” (进口 的 50% 乳剂 
与 国产 的 25% 乳剂 ) 后 在 稻谷 上 药剂 残留 量 的 测定 结果 指出 ,在 收获 的 早 、 晚稻 糙米 中 
均 未 检 到 农 反 此 法 的 测定 灵敏 度 为 5 x 10-*， 取样 30 克 ， 因而 能 检 出 的 浓度 极限 为 
0.17ppm)。 在 早稻 收获 稻谷 的 谷 壹 中 ,采样 后 贮 放 3 月 余 ,也 未 检 到 有 农药 (由 于 取样 15 
克 , 能 检 出 的 浓度 界限 为 0.33ppm)。 然而 在 晚稻 谷 的 谷 过 中。 施 药 后 隔 半 月 余 仍 测 到 绞 

上 上述 结果 表明 “ 围 胺 磷 ” 象 一 般 内 吸 剂 那样 ,其 内 吸 特性 与 作物 生长 尤 势 有 关 。 在 成 
熟 后 期 ,作物 生长 事 弱 ,药剂 内 吸 性 能 不 突出 ,所 以 仅 污染 稻谷 表 壳 ,因而 在 糙米 中 残留 量 
很 少 。 





结 论 


用 无 水 乙醇 提取 ,以 弗 罗 里 土 作 净 化 提取 被 的 吸附 剂 可 以 用 脱 胺 法 测定 稻谷 ( 谷 党 和 
糙米 ) 中 “T ”残留 量 。 试 验 结果 表明 在 水 稻 生 长 后 期 害虫 发 生 时 了 晓 酒 “T”, 由 于 作物 生长 
势 嘉 弱 , 因 而 主要 污染 稻谷 表 壳 ,糙米 中 未 能 检 出 (在 测定 灵敏 度 0.17ppm 以 下 )。 
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PESTICIDE RESIDUE RESEARCH: RESIDUES OF THE 
ORGANOPHOSPHORUS INSECTICIDE “MONITOR” 
IN RICE PLANTS 


VAN TEH-FANG QI CHENG-JIU LioU CHEN-KAI CHU KE-MING 


(Chekiang University of Agriculture) 


“Monitor” (“Ortho 9006”) is a better insecticide to control green rice leafhopper, 
Nophotettixz cincticeps Uhler. Residues in the rice plants were detected by polaro- 
graphy. Determination is based on the reaction: CH;0 + NHa -一 > CHNH + H:0, in 
the eourse of which polarographically active CH:NH is formed (peak potential 
一 0.99V)， Regsults of these studies indicate that “Monitor” residue would last long 
in the treated rice plants, but Was not detected in the rice grains except the husks of 
the late erop. 


